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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von nicht in technisch relevanter Ausbeute verfug- 
baren cycloaliphatischen Diisocyanaten mit Isocyanat- 
gruppen in 1,2-oder 1,3-Stellung zueinander durch 
Phosgenierung der entsprechenden Diamine in der 
Gasphase. 

[0002] Obwohl die Herstellung von organischen Iso- 
cyanaten durch Umsetzung von Aminen mit Phosgen in 
der Gasphase seit langem bekannt ist (z.B. Siefken, Ju- 
stus Liebigs Anm. Chem. 562 , 108 (1949)), wurde es 
bislang nurzur Herstellung von Monoisocyanaten (z.B. 
Ullmann, 4. Auflage, Band 1 3, Seite 353), von technisch 
bereits verfugbaren (cyclo)atiphatischen Diisocyanaten 
(EP-A-0 289 840) oder zur Herstellung der groBtechni- 
schen aromatischen Diisocyanate (DE-OS 4 217 01 9) 
empfohlen. 

[0003] Obwohl cycloaliphatische 1,2- und 1,3-Diiso- 
cyanate in der Literatur vielfach Erwahnung finden, 
muss darauf verwiesen werden, dass diese Diisocyana- 
te keine in technischen Mengen zur Verfugung stehen- 
den Verbindungen darstellen. Diese Diisocyanate sind 
namlich durch die klassische Phosgenierung der ent- 
sprechenden Diamine in der Flussigphase nicht in tech- 
nisch vertretbaren Ausbeuten zuganglich. Ursache hier- 
fur sind neben der niedrigen Rohwareausbeute die star- 
ken Verluste wahrend der Aufarbeitung, die in einigen 
Fallen nur ein Isolieren von 30 % des ursprunglich ge- 
bildeten Isocyanats erlauben. 

[0004] So liefert die herkommliche Phosgenierung 
von 1 ,3-Diaminopentan in der Flussigphase Rohwa- 
reausbeuten in der GroBenordnung von 30 % und iso- 
lierte Ausbeuten in der GroBenordnung von 10 % bezo- 
gen auf eingesetztes Amin (E.I. DuPont and Co., Res. 
Disci., 335, 195 von 1992 und eigene Arbeiten). Nach- 
teilig sind' die erforderlichen langen HeiBphosgenierzei- 
ten und hohen Phosgenuberschusse sowie die extrem 
niedrige Ausbeute. 

[0005] Die Phosgenierung von 2,4{6)-Diamino-1 -me- 
thylcyclohexan in der Flussigphase ergibt in der Regel 
nur unbefriedigende Ausbeuten, obwohl in der DE-OS 
2 005 309 bzw. in der BE-PS 745 440 Ausbeuten von 
bis zu 89 % bzw. von 92 % beschrieben sind. Bei der 
Aufarbeitung der gemaB diesen Vorveroffentlichungen 
gewonnenen Rohware treten jedoch zusatzliche Aus- 
beuteveriuste auf. 

[0006] Wie jetzt uberraschenderweise gefunden wur- 
de, gelingt es, die genannten Diisocyanate durch Phos- 
genierung der entsprechenden Diamine in ganz we- 
sentlich erhohten Ausbeuten unter Eliminierung der ge- 
nannten Nachteile des Standes der Technik herzustel- 
len, wenn die Phosgenierung der Diamine und die an- 
schlieBende Aufarbeitung des Reaktionsgemischs in 
Analogie zur Verfahrensweise der EP-A 0 289 840 er- 
f olgt. Eine derartige ganz wesentliche Ausbeuteverbes- 
serung konnte nicht erwartet werden, da die schlechten 
Ausbeuten der Verfahren des Standes der Technik ins- 



besondere auf Neben reaktionen wie beispielsweise die 
Bildung von cyclischen Hamstoffderivaten wahrend der 
Phosgenierungsreaktion zuruckzufuhren ist, von denen 
nicht vorhersehbar war, dass sie bei der Gasphasen- 
5 phosgenierung weitgehend unterbleiben. 

[0007] Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren 
zur Herstellung von Diisocyanaten durch Phosgenie- 
rung der entsprechenden Diamine in der Gasphase, in- 
dem man 

a) die dampfformigen Diamine, gegebenenfalls ver- 
dunnt mit einem Inertgas oder mit den Dampfen ei- 
nes inerten Losungsmittels, und Phosgen getrennt 
auf Temperaturen von 200°C bis 600°C erhitzt und 

15 kontinuierlich in einem auf 200°C bis 600°C erhitz- 
ten, zylindrischen Reaktionsraum ohne sich bewe- 
gendeTeile unter Auf rechterhaltung einerturbulen- 
ten Stromung im Reaktionsraum miteinander zur 
Reaktion bringt, 

20 

b) das den Reaktionsraum kontinuierlich verlassen- 
de Gasgemisch mit Hilfe eines inerten, flussigen 
Losungsmittels, welches bei einer Temperatur 
oberhalb der Zersetzungstemperatur des dem Dia- 

25 min entsprechenden Carbamidsaurechlorid gehal- 
ten wird unter Gewtnnung einer Losung des Diiso- 
cyanats in diesem Losungsmittel abkiihlt und 

c) das in dem inerten Losungsmittel geiost voriie- 
30 gende Diisocyanat einer destillativen Aufarbeitung 

unterzieht, 

dadurch gekennzeichnet, dass man als zu phosgenie- 
rende Diamine solche verwendet, die aus der Gruppe 
35 bestehend aus cycloaliphatischen Diaminen mit zwei 
primaren Aminogruppen in 1 ,2- oder 1 ,3-Stellung zuein- 
ander ausgewahlt worden sind. 

[0008] Das erfindungsgemaBe Verfahren eignet sich 
zur Phosgenierung von beliebigen cycloaliphatischen 

40 Diaminen mit primaren Aminogruppen in 1,2- oder 
1 ,3-Stellung, vorausgesetzt, die Diamine sind unter den 
Temperaturbedingungen des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens stabil und gasformig. Besonders bevorzugt wer- 
den als Ausgangsmaterialien fur das erfindungsgema- 

45 Be Verfahren diprimare cycloaliphatische Diamine mit 6 
bis 15, vorzugsweise 6 bis 12 Kohlenstoffatomen und 
zwei Aminogruppen in 1,2- oder 1,3-Stellung einge- 
setzt. 

[0009] Zu den geeigneten bzw. bevorzugt geeigneten 
50 Diaminen gehoren beispielsweise 2,3-, 2,4- und 
2,6-Diamino-1-methylcyclohexan, Gemische von min- 
destens zwei derdrei letztgenannten Diamine, 1,2-Dia- 
minocyclohexan, 1-Methyl-3,5-diethyl-2,4-diamino- 
cyclohexan, 1 -Methyl-3,5-diethyl-2,6-diaminocyclohe- 
55 xan, Gemische der beiden letztgenannten Diamine, 
1 ,3,5-Triisopropyl-2,4-diaminocyclohexan f 2,4-Diami- 
no-1 -isopropylcyclohexan, 2,6-Diamino-1 -isopropyl- 
cyclohexan oder Gemische der beiden letztgenannten 
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Diamine. 

[0010] Die Ausgangsdiamine werden vor der Durch- 
fuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens verdampft 
und kontinuierlich auf eine Temperatur innerhalb des 
Temperaturbereichs von 200 bis 600°C, vorzugsweise 
300 bis 500°C erhitzt. Die zuvor erhitzten Diamindamp- 
fe konnen beim erfindungsgemaBen Verfahren als sol- 
che oder in mit Inertgas odermit Dampfen eines inerten 
Losungsmittels verdunnter Fonn zum Einsatz gelan- 
gen. Die Durchmischung der Diamindampfe mit dem In- 
ertgas kann beispielsweise durch Verdampfen des Dia- 
mins im Strom eines inerten Gases oder der Dampfe 
eines inerten Losungsmittels erfolgen. Bevorzugtes In- 
ertgas istStickstoff. Geeignete inerte Losungsmittel, de- 
ren Dampfe ebenfallszur Verdunnung des Diamins ver- 
wendet werden konnen sind beispielsweise Chlorben- 
zol, o-Dichlorbenzol, Xylol, Chlornaphthalin, Decahy- 
dronaphthalin oder deren Gemische. 
[0011] Die Menge des gegebenenfalls als Verdun- 
nungsmittel mitverwendeten Inertgases oder Losungs- 
mittetdampfes ist nicht kritisch. 

[0012] Das bei der Phosgenierung verwendete Phos- 
gen wird, bezogen auf das Diamin, im Uberschuss ein- 
gesetzt. fm allgemeinen genugt eine Phosgenmenge, 
die 150 bis 300 % der Theorie bezuglich der ablauf en- 
den Phosgenierungsreaktion entspricht. 
[0013] Vor der Durchfuhrung des erfindungsgema- 
Ben 'Verfahrens wird der Phosgenstrom auf eine Tem- 
peratur innerhalb des Bereichs von 200 bis 600°C, vor- 
zugsweise 300 bis 500°C erhitzt. 
[0014] Zur Durchfuhrung der erfindungsgemaBen 
Umsetzung werden die vorerhitzten Strome von Diamin 
bzw. Diamin-lnertgas-Gemisch einerseits und von 
Phosgen andererseits kontinuierlich in einen zylindri- 
schen Reaktionsraum geleitet und dort miteinander ver- 
mischt. 

[0015] Geeignete zylinderformige Reaktionsraume 
sind beispielsweise Rohrreaktoren ohne Einbauten und 
ohnesich bewegendeTeile im Innern des Reaktors. Die 
Rohrreaktoren bestehen im allgemeinen aus Stahl, 
Glas, legiertem oder emailliertem Stahl und weisen eine 
Lange auf, die ausreichend ist, um unter den Verfah- 
rensbedingungen eine vollstandige Umsetzung des 
Diamins mit dem Phosgen zu ermoglichen. Die Gasstro- 
me werden im allgemeinen an einem Ende des Rohrre- 
aktors in diesen eingeleitet, wobei diese Einleitung bei- 
spielsweise durch an einem Ende des Rohrreaktors an- 
gebrachte Dusen oder durch eine Kombination aus Du- 
se und einem Ringspatt zwischen Duse und Mischrohr 
erfolgen kann. Das Mischrohr wird ebenfalls bei einer 
Temperatur innerhalb des Bereichs von 200 bis 600°C, 
vorzugsweise 300 bis 500°C gehalten, wobei diese 
Temperatur gegebenenfalls durch Beheizen des Reak- 
tionsrohrs aufrechterhalten wird. 
[0016] Fur die Durchfuhrbarkeit des erfindungsgema- 
Ben Verfahrens wesentlich ist, dass die Abmessungen 
des Rohrreaktors und die Stromungsgeschwindigkeiten 
im Reaktionsraum so bemessen werden, dass in dem 



Reaktionsraum eine turbulente Stromung herrscht. Un- 
ter M turbulenterStromung M ist hierbei eine Reynoldszahl 
von mindestens 2500, vorzugsweise mindestens 4700 
zu verstehen. Im allgemeinen ist diese Turbulenz im Re- 

5 aktionsraum dann gewahrleistet, wenn die gasformigen 
Reaktionspartner mit einer Strom ungsgeschwindigkeit 
von mehr als 90 m/s den Reaktionsraum durchlaufen. 
Diese Strom ungsgeschwindigkeit kann durch Einstel- 
lung eines entsprechenden Differenzdrucks zwischen 

io den Produktzuleitungen zum Reaktionsraum einerseits 
und Ausgang aus dem Reaktionsraum andererseits si- 
chergestellt werden. Im allgemeinen liegt der Druck in 
den Zuleitungen zum Reaktionsraum bei 200 bis 3000 
mbar und am Ausgang aus dem Reaktionsraum bei 150 

15 bis 2000 mbar. Wesentlich ist hierbei jedoch lediglich 
die Aufrechterhaltung eines Differenzdrucks zwecks 
Gewahrleistung der genannten Stromungsgeschwin- 
digkeit. 

[0017] Nach der erfolgten Phosgenierungsreaktion 

20 jm Reaktionsraum wird das den Reaktionsraum konti- 
nuierlich verlassende, gasformige Gemisch von dem 
gebildeten Diisocyanat befreit. Dies kann beispielswei- 
se mit Hilfe eines inerten Losungsmittels erfolgen, des- 
sen Temperatur so gewahlt wird, dass sie einerseits 

25 oberhalb der Zersetzungstemperatur des dem Diiso- 
cyanat entsprechenden Carbamidsaurechlorids liegt 
und andererseits das Diisocyanat und gegebenenfalls 
das in der Dampfform als Verdunnungsmittel mitver- 
wendete Losungsmittel kondensieren bzw. sich in dem 

30 Losungsmittel losen, wan rend uberschuss iges Phos- 
gen, Chlorwasserstoff und gegebenenfalls als Verdun- 
nungsmittel mitverwendetes Inertgas die Kondensati- 
onsstufe bzw. das Losungsmittel gasformig durchlau- 
fen. Zur selektiven Gewinnung des Diisocyanats aus 

35 dem den Reaktionsraum gasformig verlassenden Ge- 
misch besonders gut geeignet sind bei einer Temperatur 
von 120 bis 200°C, vorzugsweise 120 bis 170°C gehal- 
tene Losungsmittel der oben beispielhaft genannten Art 
insbesondere technisches Dichlorbenzol. Denkbare 

40 Methoden der selektiven Kondensation des gebildeten 
Diisocyanats aus dem den Reaktor verlassenden Gas- 
gemisch unter Verwendung derartiger Losungsmittel 
sind beispielsweise das Durchleiten des Gasgemisches 
durch das genannte Losungsmittel oder das Eindusen 

45 des Losungsmittels (Losungsmittelnebel) in den Gas- 
strom. 

[0018] Das die Kondensationsstufe zur Gewinnung 
des Diisocyanats durchlaufende Gasgemisch wird an- 
schlieBend in an sich bekannter Weise von uberschus- 

50 sigem Phosgen befreit Dies kann mittels einer Kuhlfal- 
le, Absorption in einem bei einer Temperatur von -10°C 
bis 8°C gehaltenen inerten Losungsmittel (z.B. Chlor- 
benzol oder Dichlorbenzol) oder durch Adsorption und 
Hydrolyse an Aktivkohle erfolgen. Das die Phosgen- 

55 Ruckgewinnungsstufe durchlaufende Chlorwasser- 
stoffgas kann in an sich bekannter Weise zur Ruckge- 
winnung des zur Phosgensynthese erforderlichen 
Chlors recyclisiert werden. 
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[0019] Die Reindarstellung der Diisocyanate erfofgt 
durch destillative Aufarbeitung der Losung des Diiso- 
cyanats in dem zur Diisocyanatkondensation eingesetz- 
ten Losungsmittel. In den nachfolgenden Beispielen be- 
ziehen sich alle Prozentangaben auf Gewichtsprozente. 5 
In alien Beispielen bewirken die zur Anwendung gelan- 
genden Stromungsverhaltnisse im Reaktionsraum Tur- 
bulenzen, die Reynolds-Zahlen von mindestens 2500 
entsprechen. 

to 

Beispiei 1 (1 ,3-Pentandiisocyanat) 

(gehort zur Stammanmeldung, Anmelde-Nummer 95 

104 637.4) 

[0020] In ein auf 400°C erwarmtes Mischrohr von 2,5 *s 
mm Durchmesser und 1 7,5 mm Lange mit nachgeschal- 
teter Diisocyanatkondensationsstufe und dieser nach- 
folgendem, mit Aktivkohle gefulltem Phosgen-Adsorpti- 
onssturm, stromen kontinuierlich durch die DCise, die in 
das Mischrohr hineinragt, 5,9 Mol/Stunde Phosgen, die 20 
in einem vorgeschalteten Warmetauscher bei einem 
Druck von 950 mbar auf eine Temperatur von 420°C er- 
warmt wurden. Durch den Ringspalt zwischen Duse und 
Mischrohr wird gleichzeitig ein auf 250° C erwarmtes 
Gemisch aus 1 Mol/Stunde 1 ,3-Diaminopentan und 0,1 25 
Mol/Stunde Stickstoff als Verdunnungsmittel in das 
Mischrohr geleitet. Durch Anlegen eines Vakuums am 
Ende der Diisocyanatkondensationsstufe wird ein 
Druck im Mischrohr von ca. 350 mbar aufrechterhalten. 
Das heiSe, den Reaktionsraum gasfdrmig verlassende 30 
Reaktionsgemisch wird in der Kondensationsstufe 
durch Dichlorbenzo! geleitet, welches bei einer Tempe- 
ratur von 150 bis 160°C gehalten wird. Hierbei erfolgt 
die selektive Kondensation des gebildeten Diisocya- 
nats. Das die Waschstufe durchlaufende, im wesentli- 35 
chen aus Stickstoff, Chlorwasserstoff und uberschussi- 
gem Phosgen bestehende Gasgemisch wird in dem Ad- 
sorptionssturm anschlieftend vom Phosgen befreit. Das 
Diisocyanat wird aus dem Waschldsungsmittel destilla- 
tiv in reiner Form gewonnen. Die Ausbeute an reinem *o 
1 ,3-Pentandiisocyanat liegt bei 80 % der Theorie. 

Vergleichsbeispiel (Flussigphasenphosgenierungvon 
1 ,3-Diaminopentan) 

45 

[0021] In ein Gemisch bestehend aus 38 g 1 ,3-Diami- 
nopentan und 1 000 g 1 ,2-Dichlorbenzol wird bis zur Sat- 
tigung C0 2 eingeleitet. Das so erhaltene Carbaminat- 
Losungsmittel-Gemisch wird nun uber einen Zeitraum 
von ca. 1 Stunde zu einer Losung von 220 g Phosgen 50 
in 100 g 1 ,2-Dichlorbenol, welches bei ca. 0°C gehalten 
wird, getropft. AnschlieBend wird das Reaktionsge- 
misch unter kontinuierlichem Durchleiten von 24 l/h 
Phosgengas auf 170°C (Siedetemperatur des Losungs- 
mittels) erwarmt und 4 Stunden bei dieser Temperatur 55 
gehalten. Das so erhaltene Reaktionsgemisch enthalt 
25 % der Theorie an 1 ,3-Diisocyanatopentan. Nach de- 
stillativer Aufarbeitung wurde das 1 ,3-Diisocyanatopen- 



tan in 93%iger Reinheit mit einer Ausbeute von 1 7% der 
Theorie gewonnen. 

Beispiei 2 (2,4(6)-Diisocyanato-1 -methylcyclohexan) 

[0022] Unter den Verfahrensbedingungen des Bei- 
spiels 1 werden 1 Mol/Stunde eines Isomerengemi- 
sches basierend auf 65 % 2,4-Diamino-1 -methylcyclo- 
hexan und 35 % 2 ,6- Di ami no- 1 -methylcyclohexan mit 
5,9 Mol/Stunde Phosgen unter Mitverwendung von 0,1 
Mol/Stunde Stickstoff als Verdunnungsmittel fur das 
Amin in 98%iger Ausbeute in das 2,4(6)-Diisocyanato- 
1 -methylcyclohexan uberfuhrt. Die destillative Aufarbei- 
tung gelingt ohne Probleme und Liefert 96 % der Theo- 
rie reines Diisocyanat. 

Beispiei 3 (3,5-Diethyl-2,4(6)-diisocyanato-1 -methyl- 
cyclohexan) 

[0023] Unter den Verfahrensbedingungen des Bei- 
spiels 1 werden 1 Mol/Stunde eines Isomerengemi- 
sches von 2,4(6)-Diamino-3,5-diethyl-1 -methylcyclohe- 
xan mit 5,9 Mol/Stunde Phosgen unter Mitverwendung 
von 0,1 Mol/Stunde Stickstoff als Verdunnungsmittel fur 
das Amin in 99 %iger Ausbeute in das 3,5-Diethyl-2,4 
(6)-diisocyanato-1 -methylcyclohexan uberfuhrt. Die de- 
stillative Aufarbeitung gelingt ohne Probleme und liefert 
98 % der Theorie reines Diisocyanat. 

Beispiei 4 (1 ,2-Diisocyanatocyclohexan) 

[0024] Unter den Verfahrensbedingungen des Bei- 
spielsl werden 1 M o I/Stun de eines cis/trans- 1 some re n- 
gemisches von 1 ,2-Diaminocyclohexan mit 5,9 Mol/ 
Stunde Phosgen unter Mitverwendung von 0,1 Mol/ 
Stunde Stickstoff als Verdunnungsmittel fur das Amin in 
52 %iger Ausbeute in das 1 ,2-Diisocyanatocyclohexan 
uberfuhrt. Die destillative Aufarbeitung gelingt ohne 
Probleme und liefert 42 % der Theorie reines Diisocya- 
nat. 



Patentansp ruche 

1 . Verfahren zur Herstellung von Diisocyanaten durch 
Phosgenierung der entsprechenden Diamine in der 
Gasphase, indem man 

a) diedampfformigen Diamine, gegebenenfalls 
verdunnt mit einem Inertgas oder mit den 
Dampfen eines inerten Losungsmittels, und 
Phosgen getrennt auf Temperaturen von 
200°C bis 600°C erhitzt und kontinuierlich in ei- 
nem auf 200°C bis 600°C erhitzten, zylindri- 
schen Reaktionsraum ohne sich bewegende 
Teile unter Aufrechterhaltung einer turbulenten 
Stromung im Reaktionsraum miteinander zur 
Reaktion bringt, 



4 
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b) das den Reaktionsraum kontinuiertich ver- 
lassende Gasgemisch mit Hilfe eines inerten, 
flussigen Losungsmrttels, welches bei einer 
Temp eraturoberhalb der Zersetzungstempera- 
tur des dem Diamin entsprechenden Carba- 
midsaurechlorid gehalten wird unter Gewin- 
nung einer Losung des Diisocyanats in diesem 
Losungsmittel abkuhlt und 

c) das in dem inerten Losungsmittel gelost vor- 
liegende Diisocyanat einer destillativen Aufar- 
beitung unterzieht, 

dadurch gekennzeichnet, dass man als zu phos- 
genierende Diamine solche verwendet, die aus der 
Gruppe bestehend aus cycloaliphatischen Diami- 
nen mit zwei primaren Aminogruppen in 1 ,2- oder 
1 ,3-Stellung zueinander ausgewahlt worden sind. 

2. Verfahren gemaB Anspruch 1 , dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man als zu phosgenierendes Dia- 
min 2,3-, 2,4- und 2,6-Diamino-1-methylcyclohe- 
xan, Gemische von mindestens zwei der drei letzt- 
genannten Diamine, 1 ,2-Diaminocyclohexan, 
1-Methyl-3,5-diethyl-2,4-diaminocyclohexan, 

1 -Methyl-a.S-diethyl^.e-diaminocyclohexan, Ge- 
mische der beiden letztgenannten Diamine, 
1 ,3,5-Triisopropyl-2,4-diaminocyclohexan, 2,4-Dia- 
mino-1 -isopropylcyclohexan, 2,6-Diamino-1 -iso- 
propylcyclohexan oder Gemische der beiden letzt- 
genannten Diamine verwendet. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1 und 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man die in dem Reaktions- 
raum vorherrschende Turbulenz einer Reynolds- 
zahl von mindestens 2500 entspricht. 

4. Verfahren gemaB Anspruch 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man die Umsetzung in dem 
Reaktionsraum bei einer Temperatur von 300 bis 
500°C durchfuhrt. 

5. Verfahren gemaB Anspruch 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man als Inertgas zur Verdun- 
nun g des dampfformigen Diamins Stickstoff ver- 
wendet. 



Claims 



Process for the preparation of diisocya nates by 
phosgenation of the corresponding diamines in the 
gas phase, wherein 

a) the vaporous diamines, optionally diluted 
with an inert gas or with the vapours of an inert 
solvent, and phosgene are heated separately 
to temperatures of from 200°C to 600°C and 



are caused to react continuously with one an- 
other in a cylindrical reaction chamber heated 
to 200°C to 600°C, which lacks moving parts, 
with a turbulent flow being maintained in the re- 
5 action chamber, 

b) the gas mixture continuously leaving the re- 
action chamber is cooled by means of an inert, 
liquid solvent, which is maintained at a temper- 
10 ature above the decomposition temperature of 

the carbamic acid chloride corresponding to the 
diamine, with a solution of the diisocyanate in 
the said solvent being obtained and 

15 c) the diisocyanate present dissolved in the in- 

ert solvent is subjected to working-up by distil- 
lation, 

characterised in that the diamines to be phosgen- 
20 ated that are used are those which have been se- 
lected from among the cycloaliphatic diamines hav- 
ing two primary amino groups in the 1 ,2-position or 
the 1 ,3-position to one another. 

25 2. Process according to claim 1, characterised In 
that the diamines to be phosgenated that are used 
are 2,3-, 2,4- and 2,6-diamino-1-methylcyclohex- 
ane, mixtures of at least two of the three last-named 
diamines, 1 r 2-diamino-cyclohexane, 1-methyl- 

30 3 l 5-diethyl-2,4-diaminocyclohexane, 1-methyl- 
3,5-diethyl-2,6-diaminocyclohexane, mixtures of 
the two last-named diamines, 1 ,3,5-triisopropyl- 
2,4-diaminocyclohexane, 2,4-diamino-1 -isopropyl- 
cyclohexane, 2,6-diamino-l -isopropylcyclohexane 

35 or mixtures of the two last-named diamines. 

3. Process according to claims 1 and 2, character- 
ised in that the turbulence prevailing in the reaction 
chamber corresponds to a Reynolds number of at 

40 least 2500. 

4. Process according to claims 1 to 3, characterised 
in that the reaction is carried out in the reaction 
chamber at a temperature of from 300 to 500° C. 

45 

5. Process according to claims t to 4, characterised 
in that nitrogen is used as the inert gas for the di- 
lution of the vaporous diamine. 



50 
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Revendications 

1. Precede pour la preparation de diisocyanates par 
phosgenation des diamines correspondantes en 
phase gazeuse dans lequel 

a) on chauffe separement a des temperatures 
de 200 a 600°C les diamines a Tetat de va- 
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peurs, 1e cas echeant diluees par un gaz inerte 
ou par les vapeurs d'un solvant inerte, et le 
phosgene, et on les fait reagir en continu dans 
une zone de reaction cylindrique sans parties 
mobiles, chauffee a une temperature de 200 a 5 
600°C, en maintenant dans la zone de reaction 
un courant turbulent, 

b) on refroidit le melange gazeux quittant en 
continu la zone de reaction a I'aide d'un solvant 
liquide inerte maintenu a une temperature su- u> 
perieure a la temperature de decomposition du 
chlorure d'acide carbamique correspondant a 

la diamine, obtenant ainsi une solution du dii- 
socyanate dans ce solvant et 

c) on soumet le diisocyanate, a Petat de solution is 
dans le solvant inerte, a un traitement de dis- 
tillation, 

caracterise en ce que les diamines soumi- 
ses a la phosgenation sont choisies dans le groupe 20 
consistant en les diamines cycloaliphatiques a deux 
groupes amino primaires en position mutuelle 1 ,2 
ou 1,3. 

Procede selon la revendication 1 , caracterise en 25 
ce que la diamine soumise a la phosgenation est 
le 2,3-, le 2,4- ou le 2,6-diamino-1-methylcyclo- 
hexane, un melange d'au moins deux de ces trois 
diamines, le 1 ,2-diaminocyclohexane, le 1-methyl- 
3,5-diethyl-2,4-diaminocyclohexane, le 1 -methyl- 30 
3,5-diethyl-2,6-diaminocyclohexane, un melange 
des deux diamines citees en dernier, le 1 ,3,5-triiso- 
propyl-2,4-diaminocyclohexane, le 2,4-diamino- 
1-isopropylcyclohexane, le 2,6-diamino-1-isopro- 
pylcyclohexane ou un melange de ces deux demie- 35 
res diamines. 

Procede selon les revendications 1 et 2, caracteri- 
se en ce que la turbulence regnant dans la zone 
de reaction correspond a un nombre de Reynolds 40 
d'au moins 2 500. 

Procede selon les revendications 1 a 3, caracterise 
en ce que la temperature dans la zone de reaction 
va de 300 a 500°C. 45 

Procede selon les revendications 1 a 4, caracterise 
en ceque le gaz inerte utilise pourdiluer la diamine 
a I'etat de vapeurs, est I' azote. 
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